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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 
© Walzlager 

(§) In dem Wafzlager, das einen inneren, einen auBeren 
Laufring und Rollenelemente umfaf&t, ist mindestehs einer 
dieser Bestandteile aus einem gesinterten Siliciumnitrid-Ma- 
terial hergestellt, das als Sinteradditiv 0.5 bis .4,0 Gew.-Vo 
MgO. 0,3 bis 3,0 Gew. : % 2r0 2 und 1,5 bis 5,0 Gew.-<Vb, in 
Kombination mit MgO und ZrO z , mindestens eines MitgKeds, 
ausgewahlt aus SrO, Al 2 0 3 und Oxiden von Seltenerdmetal- 
len, enthalt. Dieses gesinterte Siliciumnitrid-Material hat 
eine besonders hone Korrosionsbestandigkeit. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Walzlager, das zur Untersttitzung von Rotationsteilen in einer korrosi- 
ven Umgebung, wie sie in einem Ofen fur Schmelzverfahren. einem Metallschmelzen-Plattierungsbad und einertf 
Elektroplattierungsbad wahrend des GieBens von Legierungen angetroffen wird, verwendet werden kann, oder 
das auf der Antriebswelle einer Werkzeugmaschine oder in anderen schnell-rotierenden Maschinen, wie in einer 
Turbomolekularpumpe, verwendet werden kann. 

Gesinterte Siliciumnitrid-Materialien besitzen im allgemeinen uberragende Eigenschaften bezuglich ihrer 
mechanischen Festigkeit, Warmebestandigkeit und Korrosionsbestandigkeit und sie werden daher als geeignete 
Keramiken fur die Verwendung in Maschinenteilen angesehen. Da effektive Sinterverfahren entwickelt und 
geeignete Sinteradditive gefunden wurden, ist es nun mogiich, die Biidung von Poren in den gesinterten 
Siliciumnitrid-Materialien zu verhindern, und sie sind jetzt auch als Materialien fur Walzlager verfiigbar. 

Beispielsweise offenbart die japanische, ungeprufte Patentveroffentlichung Nr. Hel 1-2 20 719 ein Walzlager, 
bei dem mindestens die Rollenelemente aus einem keramischen Material hergestellt sind, das ein gesintertes 
Siliciumnitrid-Grundmaterial ist, welches als Sinteradditiv ein Oxid'eines Seltenerdmetalls und ein Aluminium- 
oxid enthalt Dieses Walzlager hat eine so hohe Bestandigkeit gegen Warme und Korrosion, daB es die Verwen- 
dung bei erhohten Temperaturen und in einer korrosiven Umgebung aushalt. Wenn es als Antriebswelle einer 
Werkzeugmaschine verwendet wird, kann nicht nur eine gleichmaBige Rotation erzielt werden, sondern es wird 
auch die Lebensdauer des Lagers verlangert, mit dem zusatzlichen Vorteil, da& seine Widerstandsfahigkeit 
gegen Brennen und Abnutzung um ein Vielf aches verbessert werden kann. 

Die japanische, ungeprufte Patentveroffentlichung Nr. Hei 1-2 42 467 offenbart ein Verfahren, das die folgen- 
den Schritte umfaBt: Herstellen eines Rohmaterials, das 0,1 bis 3,0 Gew.-% MgO, 0,1 bis 3,0 Gew.-% SrO und 0,3 
bis 5,0 Gew.-% CeCb als Sinteradditive fur Siliciumnitrid in einer Gesamtmenge yon 1,5 bis 7,5 Gew.-% enthalt, 
wobei der Rest Siliciumnitrid ist; GieBen des Rohmaterials,; Auftragen einer Glasschicht auf das geformte Teil 
und Sintern durch heiBes, isostatisches Pressen (im folgenden als "HIP" abgekurzt). Das Produkt dieses Verfah- 
rens ist ein gesintertes Siliciumnitrid-Material mit einer hbhen Dichte, das vorteilhaft als Material fur Gleitele- 
mente, wie ein Lager, verwendet werden kann. 

Weiterhin offenbart.die japanische, ungeprufte Patentveroffentlichung Nr. Sho. 62-2 15 061 als Sinteradditiv- 
mischung ein Y203-MgO-Zr02-System, die japanische, ungeprufte Patentveroffentlichung Nr. Sho. 62-65 976 als 
Sinteradditivmischung ein SrO-MgO : Ce02-Zr02-Al20 3 -System und die japanische Patentveroffentlichung Nr. 
Sho. 61-40 621 als Sinteradditivmischung ein SrO-MgO-Ce02-Zr02-System. 

Wenn das in der japanischen, ungepruften Patentveroffentlichung Nr. Hei 1.-2 20 719 offenbarte Walzlager 
verwendet wird, um Rotationsteile in einem geschmolzeneri Metall zu unterstutzen, wird die Lebensdauer des 
Lagers so verbessert, daB sie langer wird als die des Rotationsteils, mit dem es verwendet wird. Das geschmolze- 
ne Metall wird jedoch an dem Lager anhaften, so daB nach einer bestimmten Zeit das Rotationsteil angehalten 
und zusammen mit dem Lager ausgebaut werden muB, damit das Lager mit einer Saure gereinigt werden kann, 
um die Metallabscheidung zu entfernen. Es stellte sich jedoch heraus, daB das Reinigen mit Saure das Lager 
angreift und seine Lebensdauer entscheidend verkurzt. Dies verhindert schlieBlich die wiederholte Verwendung 
des Lagers und es mufi stattdessen immer dann ausgetauscht werden, wenn das Rotationsteil ausgetauscht wird, 
wodurch die Vorteile einer verlangerten Lebensdauer verloren gehen. 

Somit ist das in der japanischen, ungepruften Patentveroffentlichung Nr. Hei 1-2 20 719 beschriebene kerami- 
sche Material, das aus einem gesinterten Siliciumnitrid-Material mit einem Oxid eines Seltenerdmetalls und 
einem Aluminiumoxid als Sinteradditiv zusammengesetzt ist, benetzbar, wodurch ein geschmolzenes Metall 
anhaftet, und gleichzeitig ist seine Korrosionsbestandigkeit nicht groB genug, weil es durch die Reinigung mit 
Saure zur Entfernung des abgeschiedenen geschmolzenen Metalls korrodiert wird. 

Weiterhin ist die Lebensdauer des Walzlagers aus einem gesinterten Siliciumnitrid-Material mit dem in der 
ungepruften, japanischen Patentveroffentlichung Nr. Hei 2-2 42 467 beschriebenen SrO-MgO-Ce02-System als 
Sinteradditivmischung, mit dem in der ungepruften, japanischen Patentveroffentlichung Nr. Sho. 62-2 75 067 
beschriebenen Y 2 03-MgO-Zr02- System als Sinteradditivmischung, mit dem in der ungepruften, japanischen 
Patentveroffentlichung Nr. Sho. 62-65 976 beschriebenen SrO-MgO-Ce02-Zr02-Al 2 03-System als Sinteraddi- 
tivmischung oder mit dem in der japanischen Patentveroffentlichung Nr. Sho. 61-40 621 beschriebenen SrO- 
MgO-Ce02-Zr02-System als Sinteradditivmischung gelegentlich durch die Reinigung mit Saure verkurzt. 

Walzlager, die unter den extremen Bedingungen hoher Beanspruchung und hoher Rotation verwendet wer- 
den, sind somit sehr anfallig fur Korrosion und auch wenn diese nur geringfugig auftritt, ist die Lebensdauer der 
Lager verkurzt, was moglicherweise in extremen Fallen zu deren Zerstorung fuhrt. 

Zusammenfassung der Erfinung 

Vor diesem Hintergrund wurde die vorliegende Erfindung vollendet und ihr liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Walzlager mit hoher Zuverlassigkeit und langer Roll-Lebensdauer zur Verfiigung zu stdlen, das aus einem 
keramischen Material hergestellt ist und das ausreichend korrosionsbestandig ist, um das Auftreten selbst der 
geringsten Korrosion zu verhindern. • 

Die oben genannte Aufgabe der vorliegenden Erfindung kann mit einem Walzlager gelost werden, das einen 
inneren Laufring, einen auBeren Laufring und Rollenelemente umfaBt, das dadurch gekennzeichnet ist, daB 
mindestens eines von dem inneren Laufring, dem auBeren Laufring und den Rollenelementen aus einem kerami- 
schen Material hergestellt ist, wpbei das keramische Material ein gesintertes Siliciumnitrid-Material ist, das 63 
bis 4,0 Gew.-% Mg, ausgedriickt als MgO, 0,3 bis 3,0 Gew.-% Zr, ausgedruckt als Zr0 2 , und 1,5 bis 5,0 Gew.-%, in 
Kombination mit MgO und Zr02, mindestens eines Elements, ausgewahlt aus Sr. Al-und Seltenerdmetallen, 
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ausgedruckt als SrO, AI2O3 und ein Oxid des Seltenerdmetalls,.enthalt und der Rest Siliciumnitrid ist, 

Bei der vorliegenden Erfindung liegt zusammen mit.Mg mindestens ein Element aus der Gruppe Sr. Al, Zr und 
Seltenerdmetallen vor und die Arteri und Mengen der auszuwahlendeh Elemente werden so bestimmi daB sie in 
dem oben angegebenen Bereich der Summe mit MgO, ausgedruckt als Oxide, in Obereinstimmung mit der 
Menge von S1O2, die in dem zu verwendenden Siliciumnitrid-Rohmaterial vorliegt. liegen und mit Hinblick auf 
die fur die spezifische Verwendung des Walziagers erforderlichen Eigenschaften. Das gesinterte Siliciumnitrid- 
Matenal kann mit einem geeigneten Verfahren zum Sintern unter Druck, wie HeiQpressen oder HIP, hergestellt 
werden. 

Kurze Beschreibung der Zeichnungen 

Die Abb. 1(a) und i(b) zeigen schematisch eine Testvorrichtung, die zur Bestimmung der Lebensdauer der 
Walzlager verwendet wird, und die als Rbllenelemente solche Kugeln verwendet, die nach den erfindungsgema- 
Ben Beispielen und korrespondierenden Vergleichsbeispielen hergestellteh gesinterien Siliciumnitrid-Proben 
hergestellt sind. • 

Die Abb. 2(a) bis 2(c) sind eine Reihe von Diagrammen, die Weibull-Kurven des RoIIrLebensdauer-Tests 
zeigen, der mit Kugeln. die aus gesinterten Siliciumnitrid-Proben, die nach den erfiridungsgerhaBen Beispielen 
hergestellt wurden, durchgefiihrt wurde. Die Abb. 2(a), 2(b) und 2(c) sind Kurven fiir jeweils das Uhterbeispiel 1 
das Beispiel 4 und das Unterbeispiel 3. 

Die Abb. 3(a) bis 3(c) sind eine Reihe von Diagrammen, die Weibull-Kurven des Roll-Lebensdauer-Tests 
zeigen, der mit Kugeln, die aus gesinterten Silieiumnitrid-Proben, die nach den Vergleichsbeispielen hergestellt 
wurden und die nicht v.om Schutzumfang der vorliegenden Erfindung erfaBt werden, durchgefuhrt wurde. Die 
Abb. 3(a) bis 3(c) Kurven fur jeweils die Vergleichsbeispiele 1 bis 3 sind. 

Die Abb. 4 zeigt schematisch eine Testvorrichtung, die zur Bestimmung der Lebensdauer flacher Scheiben 
verwendet wurde, die aiis den gesinterten Siliciumnitrid-Proben nach den Beispielen der vorliegenden Erfindung 
und den korrespondierenden Vergleichsbeispielen hergestellt wurden. 

Die Abb. 5(a) bis 5(c) sind eine Reihe von Diagrammen, die Weibull-Kurven des Roll-Lebensdauer-Tests 
zeigen, der vor und nach dem Eintauchen in Saure mit flachen Scheiben durchgefiihrt wurde, die aus gesinterten 
Siliciumnitrid-Proben nach den Beispielen der vorliegenden Erfindung hergestellt wurden. Die Abb. 5(a) 5(b) 
und 5(c) smd jeweils Kurven des Unterbeispiels 1, des Beispiels ; 9 und des Unterbeispiels 3 und o ist die Kurv'e vor 
deiri Eintauchen in Saure und o die Kurve nach dem Eintauchen in Saure. 

Die Abb. 6(a) bis 6(c) sind eine Reihe von Diagrammen, die Weibull-Kurven des Roll-Lebensdauer-Tests 
zeigen, der vor und nach dem Eintauchen in Saure mit flachen Scheiben durchgefuhrt wurde, die aus gesinterten 
Sihciummtrid-Proben nach den Vergleichsbeispielen, die nicht vom Schutzumfang der vorliegenden Erfindung 
umfaBt sind, hergestellt wurden. Die Abb. 6(a) bis 6(c) sind jeweils Kurven fur die Vergleichsbeispiele 1 bis 3 und 
o bezeichnet die Kurve vor dem Eintauchen in Saure und o die Kurve nach dem Eintauchen in Saurei 

Die Abb. 7 ist eine Stereo-Mikrophotographie, die mit ca. 2,0 X VergroBerung von der Oberflache der flachen 
Scheibe des Vergleichsbeispiels 1 aufgenommen wurde, nachdem diese gemaB einem Roll-Lebensdauer-Test in 
Saure eingetaucht worden war. 

Die Abb. 8(a) und 8(b) sind eine Reihe von Abbilduhgen, die RQckstreuelektronenbilder, die von der Oberfla- 
che der flachen Scheibe des Beispiels 4 reflektiert wurden, zeigen, wenn sie mit einem Rasterelektronenmikro- 
skop bei einer VergroBerung von ca. 1800 X sowohl vor als auch nach dem Eintauchen in Saure aufgenommen 
wurden: Die Abb. 8(a) ist das Bild vor dem Eintauchen in Saure und die Abb. 8(b) ist das Bild nach dem 
Eintauchen in Saure. 

Die Abb. 9(a) und 9(b) sind eine Reihe von Abbildungen die von der Oberflache der flachen Scheibe des 
Vergleichsbeispiels 2 reflektierte Ruckstreuelektronenbiider zeigen, aufgenommen mit einem Rasterelektronen- 
mikroskop mit einer VergroBerung von ca. 1800 X, sowohl vor als auch nach dem Eintauchen in Saure Die Abb 
9(a) 1st das Bild vor dem Eintauchen in Saure und die Abb. 9(b) ist das Bild nach dem Eintauchen in Satire. 

Genaue Beschreibung der Erfindung 

Die Erfinder der vorliegenden Erfindung fuhrten verschiedene Studien durch, urn die Korrosionsbestandigkeit 
eines gesinterten Silicmmnitnd-Materials durch Verahdern der dem Siliciumnitrid zugefugten Arten der Sinter- 
additive, der Kombinationen davon und der zugefu verbessern. Als Ergebnis wurde festgestellt, 

daB zufnedensteliende Ergebnisse erhaiteh wurden, wenn Mg in einer Menge von 0.5 bis 4,0 Gew.-% ausge- 
druckt als MgO, Zr in einer Menge von 0,3 bis 3,0 Gew.-0/ o , ausgedruckt als Zr0 2t und mindestens ein Element 
ausgewahlt aus Sr, Al und Seltenerdmetallen in einer Menge von 1,5 bis 5,0 Gew.-o/o, zusammen mit MgO und 
Zr0 2 und ausgedruckt als SrO, AI2O3. und ein Oxid des Seltenerdmetalls. enthaiten war, ' 

Die dem Siliciumnitrid zuzufugende Menge des MgO als Sinteradditiv ist bei der vorliegenden Erfindung aus 
den folgenden GrCinden besonders begrenzt. Die in der vorliegenden Erfindung verwendeten Sinteradditive 
tragen zu dem Sinterverfahren wie folgt bei. Zunachst reagiert MgO mit Si0 2 auf der Oberflache von Siliciumni- 
trid bei einer vergleichsweise niedrigen Temperatur, beispielsweise von etwa 1600°C, und wahrend eine flussige 
Phase an den Korngrenzen in dem Siliciumnitrid gebildet wird, wobei die flussige Phase eine glasartige 
Grenzphase bildet, fordert es das Sintern. In diesem Fall wird der Stickstoff aufgrund des MgO und der anderen 
Sinteradditive, die anwesend sind, in der flussigen Phase leicht loslich, was zur Bildung einer hoch-korrosionsbe- 
standigen Glasphase auf der. Basis von Oxynitrid fuhrt. Diese Grundglasphase auf Oxynitrid-Basis verleiht 
auBerdem dem gesinterten Siliciumnitrid-Material die Eigenschaft einer schlechten BehetzBarlceit mit geschmol- 
zenen Metallen, wodurch das gesinterte Material sehr widerstandsfahig wird gegen Korrosion, 
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Die Zufugung von MgO ist daher auf den Bereich von 0,5 bis 4,0 Gew.-% begrenzt, denn unter 0 t 5 Gew.-% 
wird die wichtige Glasphase nur ungenugend gebildet. Ober 4,0 Gew.-% ist die resultierende Glasphase so 
zusammengesetzt, daB sie nicht fahig ist, die notige Korrosionsbestandigkeit zu erzielen; gleichzeitig hat MgO 
vergiichen mit den anderen anwesenden Sinteradditiven einen so hohen Dampfdruck, daB die Mikrostruktur des - 
5 gesinterten Materials aufgrund der Verdampfung von MgO stark inhomogen wird. 

Aus dem folgenden Grund ist der ZrOi-Gehalt begrenzt. Betragt die Menge weniger als 0,3 Gew.-%, ver- 
schlechtern sich die Sintereigenschaften. Betragt die Menge mehr als 3,0 Gew.-%, tritt im Glasphasen-Ziistand 
eine ICristallphase auf t die von einer Flecken erzeugenden Volumenanderung begleitet wird. Das heiBt, daB man 
annimmt, daB diese UnregelmaBigkeit des Zustands eine Verkurzung der Roll-Lebensdauer bewirkt. 
io Die Gesamtmenge von MgO, ZK>2 und des mindestens einen Sinteradditivs, das ausgewahlt ist aus SrO, AI2O3 
und Oxiden von Seltenerdmetalien, ist aus den folgenden Griinden auf den Bereich von i,5 bis 5,0 Gew.-% 
. begrenzt. ' * 

Wenn die Gesamtmenge der Sinteradditive weniger als 1,5 Gew.-°/o betragt, neigen Poren dazu, im Inneren 
des resultierenden gesinterten .Materials zu verbleiben, selbst wenn das Sintern durch HeiBpressen oder HIP 
15 durchgefuhrt wird. Von den zuriickbleibendeh Poren in dem gesinterten Material gehen entweder Risse aus oder 
der Elastizitatsmodul des gesinterten Materials wird dadurch niedriger, wodurch seine mechanische Festigkeit 
verringert wird. Das gesinterte Material wird somit unbrauchbar zur Yerwendung als Lager-Material. Wenn die 
Gesamtmenge der Sinteradditive 5,0 Gew.-% ubersteigt, wird der Anteil der Glasphase in dem gesinterten 
Material so hoch, daB nicht nur die Festigkeit bei hohen Temperaturen, sondern auch die Korrosionsbestandig- 
20 keit des gesinterten Materials abnimmt. 

Beispiele der vorliegenden Erfindung werden nun beschrieben. 

Das erfindungsgemaBe Walzlager kann durch das folgende Verfahren hergestellt werden. Zuerst wird ein 
Siliciumnitrid-Pulver mit einer durchschnittlichen TeilchengroBe von nicht mehr als 1 u.m bereitgestellt. Diesem 
Pulver werden 0,5 bis 4,0 Gew.-°/o MgO, 03 bis 3,0 Gew.-% Zr02 und mindestens ein anderes Sinteradditiv, 

25 ausgewahlt aus SrO, AI2O3 und Seltenerdmetalloxiden in einer Menge von 1,5 bis 5,0 Gew.-%, mit MgO und 
Zr02 zusammengenommen, zugefugt. Die Bestandteile werden gnindlich gemischt und das resultierende Ge- 
misch wird durch ein geeignetes Verfahren, wie Pressen in einer Form, in die gewunschte Form gebracht. 

AnschlieBend wird das geformte Teil.in ein Pulver eines Glases, wie Borosilicatglas, eingetaucht und durch 
HIP in Gegenwart eines inerten Gases, wie Stickstoffgas, bei einer Temperatur von 1600 bis 1900° C und unter 

30 einem Druck von 50 bis 2000 Atmospharen gesintert, wobei das geformte Teil von dem Glas eingeschlossen ist. 
Alternativ hierzu wird das geformte Teil durch HeiBpressen (im Nachfolgenden "HP n abgekiirzt) in Gegenwart 
eines inerten Gases, wie Stickstoffgas bei einer Temperatur von 1600 bis 1900°C unter Druck von 50 bis 
1000 kg/cm 2 gesintert. 

In den Beispielen 4, 5 und 7 bis 9 hatten die Sinteradditive fur Siliciumnitrid Zusammensetzungen, die in dem 
35 durch die vorliegende Erfindung angegebenen. Bereich liegen. Dies war jedpch nicht. unbedingt bei den Unter- 
beispielen I bis 3 und 6 und den Vergleichsbeispielen 1 bis 6 der Fall. Fur die gesinterten Proben von diesen 
Beispielen und Vergleichsbeispielen wurden Teststucke hergestellt und sie wurden yerschiedenen Tests unterzo- 
gen. Die Teststucke wurden gemaB dem folgenden Verfahren hergestellt. 

Einem Siliciumnitrid-Pulvermit einer durchschnittlichen TeilchengroBe von nicht mehr als 1 u,m wurden 
40 Pulver verschiedener Sinteradditive zugefugt, urn die in Tabelle 1 gezeigten Zusammensetzungen zu ergeben, 
und die Bestandteile wurden grundlich gemischt. AnschlieBend wurden die Gemische in eine Form gepreBt, um 
Kugeln mit einem Durchmesser von 0;95 cm (3/8 Inches), flache Scheiben mit einem Durchmesser von 60 mm 
und einer Dicke von 6 mm und Stucke fur den in JIS R-1601 spezifizierten Biegeversuch herzustellen. Die 
geformten Teile wurden entweder durch HP (in Beispiel 3) oder durch HIP mit EinschluB in das Glas (in den 
45 anderen Beispielen und Vergleichsbeispielen 1 bis 6) gesintert, um die Teststucke aus dem gesinterten SiHciumni- 
trid-Material herzustellen. 

Die so hergestellten Teststucke wurden in Bezug auf die TeilchengroBe der Siliciumnitrid-Kristalle nach dem 
Sintern durch Untersuchung unter einem Raster-Elektronenmikroskop bewertet. Gleichzeitig wurden die Vik- 
kers-Harte (Hv), die Biegefestigkeit bei Raumtemperatur (R.T.) und 1073 K, die Bruchfestigkeit (Kic) und die 
50 Bruchlast bestimmt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 1 dargestellt. Der Begrif f "fein", der bei der Beschreibung der 
•' Werte fur die Bestimmung der Kristall-ICorngroBe verwendet wird, bedeutet "fein-kornig". 
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Wie man aus Tabelle 1 sieht, waren die Ergebnisse fur jeden getesteten Parameter besser fur die Unterbeispie- 
le 1 bis 3 und 6 fur die Beispiele 4, 5 und 7 bis 9 als furalle Vergleichsbeispiele, ausgenommen Vergleichsbeispiel 4 
(Ljor/Liot ist niedrig), was anzeigt, daB das erfindungsgemaBe, gesinterte Siliciumnitrid-Material eine uberra- 
gende mechanische Festigkeit besitzt. 

Von den Teststiicken wurden die Kugeln einem Roli-Lebensdauertest mit einer Testvorrichtung von dem in 
Abb. 1 dargesiellten Typ auf folgende Weise ausgesetzt. Die Kugeln aus gesinterten Siliciumnitridproben 
wurden als Rollenelemente la verwendet, die zwischen einem inneren und einem auBeren Laufri.ng jeweils aus 
SUJ 2 angeordnet wurden, urn so ein Radialwalzlager 1 zu konstruieren. Das Lager 1 wurde teilweise in ein mit 
FBK-01 RO-68 gefiilltes Olbad 2 eingetaucht und eine Welle 3, die durch den inneren Laufring geschoben wurde, 
wurde auf der Testvorrichtung angebracht wahrend sie durch das Lager 4 uriterstutzt wurde, wie in Abb. 1(b) 
dargestellt. Mit einer in Richtung A angeordneten Last, wie in Abb. 1(a) gezeigt, wurde eine radiale Last von 3,8 
kN auf das Walziager 1 ausgeubt, wahrend die Welle mit einer Geschwindigkeit von 3000 rpm rotierte. 

Auf der Grundiage der Erjgebnisse dieses Tests wurde die Li 0 - Lebensdauer jeder Kugel als ein LioR-Wert 
gemaB der Weibull-Theorie berechnet und das Verhaltnis des LjoR-Wertes zu dem Ljot- Wert, das der von den 
Testbedingungen bestimmte theoretische Wert ist (Liot war in dem diskutierten Fall 263 h) wurde fur jede Kugel 
berechnet. Die Ergebnisse dieser Berechnung sind auch in Tabelle 1 aufgezeigt. Weibull-Kurven fur das Unter- 
beispiele 1, Beispie! 4 und Unterbeispiel 3 sind in den Abb. 2(a), 2(b) und 2(c) dargestellt und die fiir die 
Vergleichsbeispiele 1 bis 3 sind in den Abb. 3(a) bis 3(c) gezeigt. 

Wie Tabelle 1 zeigt, waren die Werte von Lior/Liot etwa 8.0 oder mehr in den Beispielen 4, 5, 7 bis 9 der 
vorliegenden Erfindung, aber 1,0 oder weniger in den Vergleichsbeispielen 1 bis 6. Anders ausgedruckt war die 
Lebensdauer des Walzlagers in alien erfindungsgemaBen Beispielen mihdestens etwa achtmal so lang wie der 
theoretische Wert. Die Lebensdaiier in den Unterbeispielen folgte der der erfindungsgemaBen Beispiele. In 
manchen Vergleichsbeispielen war die Lebensdauer jedoch kurzer als der theoretische Wert. Es wurde klar, daB 
das Walziager der vorliegenden Erfindung bessere Lebensdauereigenschaften besaB. 

Es wurde auch ein Experiment durchgefuhrt, urn die Korrosionsbestandigkeit des gesinterten Siliciumnitrid- 
Materials der vorliegenden Erfindung zu beurteilen, und in diesem Experiment wurden die hergestellten flachen 
Scheiben als Teststilcke verwendet. Urn ihre Benetzbarkeit mit geschmolzenem Metall zu bestimmen, wurden 
die flachen Scheiben 160 h lang in ein mit einem geschmolzenen Metall (Zn) gefulltes Beschichtungsbad bei einer 
Temperatur von 480°C getaucht und danach wurde der Zustand der Oberflache jeder Scheibe visuell untersucht. 
Um die Korrosionsbestandigkeit der flachen Scheiben zu bes.timmen, wurde das Gewicht jeder Scheibe gemes- 
sen, bevor sie 100 h lang in. 10 Gew.-% HCi bei 90°C eingetaucht wurde und danach wurde das Gewicht jeder 
Scheibe noch einmal gemessen, um den Gewichtsverlust pro Flacheneinheit zu ermittelh. Um die Alkalibestan- 
digkeit zu bestimmen, wurde jede der flachen Scheiben 100 h lang in eine 20 Gew.-% waBrige Natriumhydroxid- 
Losung bei 80° C eingetaucht und danach wurde der Zustand der Oberflache jeder Scheibe untersucht. Die 
Ergebnisse dieser Untersuchungen sind in der nachstehehden Tabelle 2 zusammengefaBt: 

Tabelle 2 





Benetzbarkeit mit 
geschmolzenem Metall 


Korrosionsbestandigkeit 
(mg/rnm 2 ) 


Alkalibeslandigkeit 


Uriterbsp. 
1 bis 3 
und 6 und 
Bsp. 4, 5 
und 7 bis 9 


O (schlecht benetzbar 
und schwer zur 
Reaktion zu bringen) 


O 


(wenig 

Anderung) 

0,00 


O (wenig Anderung) 


Vergleichs- 
beispiel 1 


A (etwas benetzbar, 

zur Reaktion fiihrehd) 


X 


(gefleckt) 
0,03 


A (gefleckt) 


Vergleiehs- 
beispiel 2 


A (etwas benetzbar, 
zur Reaktion fuhrend) 


X 


(gefleckt) 
0,08 


A (gefleckt) 


Vergleichs- 
beispiel 3 


A (etwas benetzbar, 

zur Reaktion fuhrend) 


o 


(wenig 

Anderung) 

0,01 


O (wenig Anderung) 


Vergleichs- 
beispiel 4 


A (etwas benetzbar, 
zur Reaktion fuhrend) 


X 


(entfarbt) 
0,03 


A (entfarbt) 


Vergleichs- 
beispiel 5 


A (etwas benetzbar, 

zur Reaktion fuhrend) 


X 


(gefleckt) 
0,02 


A (gefleckt) 


Vergleichs- 
beispiel 6 


A (etwas benetzbar, 

zur Reaktion fuhrend) 


X 


(entfarbt) 
0,01 , 


A (entfarbt) 



.Wie aus Tabelle 2 hervorgeht, hatten die gemaB den Beispielen 4, 5 und 7 bis 9 und den Unterbeispielen 1 bis 3 
und 6 hergestellten flachen Scheiben eine so schlechte Benetzbarkeit mit geschmolzenem Metall, daB sie damit 
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nicht gut reagierten. Daher ist das Walzlager der vorliegenden Erfihdung selbst bei Anwendungen niitzlich, bei - 
denen es Rotationsteile in einem Metallschmelzen-Plattierungsbad oder Elektroplattierungsbad unterstiitzt. Es 
ist auBerdem vorteilhaft. daB weder durch das Eintauchen in Saure ein Gewichtsverlust stattfindet, noch die 
Oberflache durch Alkali angegriffen wird Im Gegensatz dazu wiesen die gemaB den Vergleichsbeispielen 1 bis 6 , 
hergestellten flachen Scheiben einige Benetzbarkeit mit dem geschmolzenen Metall auf und sie reagierten damit. 
AuBe.r in Vergleichsbeispiel 3 (Lior/Liot ist niedrig) besaBen alle Vergleichs-Scheiben eine schlechte Korro- 
sions- und Alkalibestandigkeit. ■ 

Die flachen Scheiben wurden auch einem Roll-Lebensdauertest mit einer Testvorrichtung von dem in Abb. 4 
gezeigten Typ unter zwei verschiedenen Bedingungen ausgesetzt. In einem Fall wurden die Scheiben so wie sie 
waren verwendet und in dem anderen Fall wurden sie 100 h iang in 10 Gew.-% HQ bei 90°C eingetaucht. Auf 
diese Weise wurde die Lebensdauer jeder flachen Scheibe durch Vergleichen des Lio-Wertes nach dem Eintau- 
chen in Saure mit dem Wert vor dem Eintauchen in Saure bestimmt. 

In dem Test wurde die fl ache Scheibe 5, die einem auBeren Laufring entspricht, in einem Olbad 2, das mit 
FBK-01 RO-68 gefullt war, befestigt. Dann wurde eine Welle 3, die an einem inneren Laufring l ib befestigt war, 
so rotiert, daB die Rollenelemente 11a (6 Kugeln) aus gesintertem Siliciumnitrid-Material, befestigt in einem 
Stellring 11c, auf der Oberflache der flachen Scheibe 5 rotierten. Die Rotation wurde bei 1000 rpm mit einer in 
Richtung B, wie in Abb. 4 gezeigt, angelegten Last durchgefuhrt, wodurch eine axiale Last von 5,2 kN auf die 
flache Scheibe 5 wirkte. ' . . 

Die Lio-Lebensdauer (in Umdrehungen) jeder flachen Scheibe, gemessen vor und nach dem Eintauchen in 
Saure, und auch die relative Verkurzung der Lebensdauer aufgrund des Eintauchens in Saure sind in Tabelle 3 
dargestellt. Weibull-Kurven fur das Unterbeispiel l t Beispiel 9 und Unterbeispiel 3 sind in den Abb. 5(a), 5(b) und 
5(c) dargestellt und diejenigen fur die Vergleichsbeispiele 1 bis 3 sind in den Abb. 6(a) bis 6(c) gezeigt. Tn jedem 
Diagramm bezeichriet o eine Kurve vor dem Eintauchen in Saure und o eine Kurve nach dem Eintauchen in 
Saure. 

Tabelle 3 



30 



Ljo vor dem 
Eintauchen in Saure 
(in Umdrehungen) 



Lio nach dem 
Eintauchen in Saure 
(in Umdrehungen) 



Relative 
Verkurzung der 
Lebensdauer 



35 



40 



45 



50 



Unterbsp. 1 
Unterbsp.2 
Unterbsp. 3 
Bsp.4 
Bsp. 5 

Unterbsp. 6 
Bsp. 7 
Bsp. 8 
Bsp. 9 

Vergleichs- 
beispiel 1 
Vergleichs- 
beispiel 2 
Vergleichsr 
beispiel 3 
Vergleichs- 
beispiel 4 
Vergleichs- 
beispiel 5 
Vergleichs- 
beispiel 6 



6,7 x lO 7 

8.0 x 10 7 
7.2 x lO 7 
5,5 xlO 7 
9,2 x 1 0 7 

• 8,4 x 10 7 

> 1,0 xlO 8 

> 1.0 xlO 8 
>1.0x 10 8 

6.1 xlO 6 


6,5 x 10 7 
8,0 x 10 7 
7,0 x 10 7 

7.0 xlO 7 
8,2 x 10 7 

8.1 x 10 7 . 
ca. 1,0 xlO 8 
ca.l,0x 10 8 
ca. 1.0 xlO 8 
2,4 xlO 3 


keine Verkiirzung 
keine Verkurzung 
keine Verkurzung 
keine Verkurzung 
keine Verkurzung 
keine Verkurzung 
keine Verkiirzung 
keine Verkurzung 
keine Verkurzung 
1/2500 


8,8 x 10 5 


6,3 x 10 2 


1/1400 


5,3 x lO 5 


3,5 xlO 5 


1/1,6 


5,7 xlO 6 


l.8xl0 4 


1/300 


7,5 x 10 5 


4,9 x 10 3 


1/150 


6,1 xlO 5 


1.1 xlO 5 


1/5,5 . 



55 



60 



65. 



Wie aus Tabelle 3 hervorgeht, trat bei den flachen Scheiben, die gemaB den Beispielen 4, 5 und 7 bis 9 und den 
: Unterbeispielen 1 bis 3 und 6 hergestellt wurden, keine bemerkenswerte Verkurzung der Lebensdauer aufgrund 
des Eintauchens in Saure auf. Ausgenommen den Fall der Vergleichsbeispiele 3 und 6 (Lior/Liot ist bei beiden 
niedrig) war die Lebensdauer aller Vergleichs-Scheiben jedoch durch das Eintauchen in Saure stark verkurzt, 
wie der Ruckgang in den Bereich von 1/150 bis 1/2500 nach dem Eintauchen in Saure beweist. Man kann daher 
mit Sicherheit daraus schlieBen, daB bei Verwendung des Walzlagers gemaB der vorliegenden Erfindung zur 
Unterstiitzung eines Rotationsteils in geschmolzenem Metall, seine Lebensdauer nicht durch das Reinigen mit 
Saure verkurzt wird, das jedesmal durchgefuhrt wird, wenn das Rotationsteil ausgewechselt wird. 

Als ein Beispiel wurde die gemaB Vergleichsbeispiel 1 hergestellte flache Scheibe einem Roll-Lebensdauertest 
unter den bereits oben beschriebenen Bedingungen ausgesetzt und dann unter den auch vorstehend beschriebe- 
nen Bedingungen in Saure eingetaucht. Danach wurde durch Untersuchung mit einem Stereomikroskop bei 
einer VergroBerung von ca. 2,0 X. ein Bild der Oberflache der Scheibe aufgenommen (siehe Abb. 7). Vor dem 
Durchfuhren des Roll-Lebensdauertests wurde die Oberflache der Scheibe an der Randzone a aufgerauht und 
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die innere Zone b wurde pbliert. Die Abb. 7 zeigt, daB auf der Zone a aufgrund des Eintauchens in Saure viele 
Flecken auftraten. Als Ergebnis des Lebensdauertests hinterlieBen die laufenden Kugeln in der Zone b eine Spur 

Die Anderung, die in der Mikrostruktur jeder flachen Scheibe als Folge des Eintauchens in Saure auftrat 
wurde durch Untersuchung unter einem Raster- Elektronenmikroskop festgestellt. Zunachst wurde ein Bild der 
von der Oberflache jeder flachen Scheibe reflektierten Elektronenstrahlen mil einer VergroBerung von ca. 1800 
X aufgenommen. Dann wurde jede flache Scheibe vorsichtig bei Raumtemperatur 24 h lang in 5 Gew.-% HCl 
eingetaucht. Dann wurde yon der gleichen Oberflachenstelle jeder flachen Scheibe eine elektronenmikroskopi- 
sche Aufnahme gemacht. Dieses Verfahren wurde mit einem Beispiel und einem Vergleichsbeispiel durchgefuhrt 
unddie aufgenommenen Bilder sind in den Abb. 8 bzw. 9 gezeigt 

Die Abb. 8(a) ist ein Bild, das die Oberflache der flachen Scheibe.des Beispiels 4 vor dem Eintauchen in Saure 
zeigt und die Abb. 8(b) ist ein Bild, das die Oberflache der gleichen Scheibe nach dem Eintauchen in Saure zeigt 
Abb. 9(a) ist em Bild, das die Oberflache der flachen Scheibe des Vergleichsbeispiels 2 vor dem Eintauchen in 
Saure zeigt und Abb. 9(c) ist ein Bild, das die Oberflache der gleichen Scheibe nach dem Eintauchen in Saure 
zeigt. Offensichtlich treten in Abb v 9(b), die die Oberflache der flachen Scheibe des Vergleichsbeispiels 2 nach 
dem Eintauchen in Saure zeigt, dunkle Flecken auf. Diese Flecken sind Locher, die als Folge der Korrosion mit 
der Saure gebildet wurden. Keine solchen Kprrpsionslocher werden in Abb. 8(b), die die Oberflache der flachen 
Scheibe des Beispiels 1 nach dem Eintauchen in Saure zeigt, festgestellt. 

In einem anderen Test wurde die Vickers-Harte (Hv) jeder flachen Scheibe vor und nach dem Eintauchen in 
Saure gemessen. Zusatzlich wurde jede flache Scheibe mit einem Elektronensonden-Rontgenrnikroanalysator 
zur Dispersion der Wellenlange (EPM A) untersucht und die Mengen der Elemente, die den zugefugten Sinterad- 
ditiven entsprechen, wurden bestimmt, ausgedruckt als die Intensitat der charakteristischen Rontgenstrahlen. 
Die Ergebnisse der Hartemessung und iEIement-Quantitatsbestimmung sihd in Tabelle 4 gezeigt Die Mengen 
der Sinteradditive nach dem Eintauchen in Saure sind als relative Werte ausgedruckt, wobei der Wert vor dem 
Eintauchen in Saure als eins angenommen wurde. 

Tabelle 4 
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Harte(Hv) 

vor dem Eintauchen in Saure 
nach dem Eintauchen in Saure 

Menge der Sinteradditive 
(in relativen Werten) 

vor dem Eintauchen in Saure 

nach dem Eintauchen in Saure 



Beispiel 4 



1750 
1750 



Sr-l',Mg«l, 
Ce = l,Zr=l 
Sr = l,Mg=l, 
Ce=l,Zr=l 



Vergleichs- 
beispiel 2 



1650 
1500 



Al = 



,Y=1 



AI=^0,8.Y = 0,2 



30 



35 



40 



Aus Tabelle 4 geht hervor, daB durch das Eintauchen in Saure der Hv-Wert der flachen Scheibe des Beispiels 4 
der vorliegenden Erfindung nicht verandert wurde. Im Gegensatz dazu nahm die Harte der flachen Scheibe des 
Vergleichsbeispiels 2 von 1650 auf 1500 ab. Ahnlich nahmen die Mengen der Sinteradditive in der flachen 
Scheibe des Vergleichsbeispiels 2 durch Eintauchen in Saure ab, aber keine der Mengen der Sinteradditive in der 
flachen Scheibe des Beispiels 4 wurde verringert. 

Die verschiedenen oben beschriebenen test ergebnisse zeigen, daB das erfindungsgemaBe gesinterte Silicium- 
nitnd-Material alle Eigenschaften besitzt, die fiir ein Walzlager-Material erforderlich sind. Daher kann die 
vorliegende Erfindung ein Walzlager zur Verfiigung stellen, das so schlecht mit geschmoizenem Metall benetz- 
bar ist, daB es eine hohe Korrosionsbestandigkeit besitzt. 

Das erfindungsgemaBe Walzlager ist dadurch gekennzeichnet, daB mindestens eines von dem inneren Lauf- 
ring, dem auBeren Laufring und den Rollenelementen, die die Bestandteile des Lagers sind, aus dem vorstehend 
beschriebenen gesinterten Siliciumhitrid-Material hergestellt ist. Daher umfaBt die vorliegende Erfindung natur- 
hch auch Walzlager, in denen der innere und der auBere Laufring aus verschiedenen warmebestandigen Mate- 
nahen hergestellt sind, wie z. B. M50 und Inconel, und worin die Rollenelernente aus dem oben beschriebenen 
gesinterten Siliciumnitrid-Material sind, und sie umfaBt auch Walzlager, in denen der innere und der auBere 
Laufring aus verschiedenen korrosionsbestandigen Materialien hergestellt sind, wie beispielsweise aus rost'frei- 
em Stahl, und die Rollenelernente aus dem beschriebenen gesinterten Siliciumnitrid-Material sind. 

Wie auf den vorausgehenden Seiten beschrieben, umfaBt das erfindungsgemaBe Walzlager einen inneren 
Laufring, einen auBeren Laufring und Rollenelernente und es ist dadurch gekennzeichnet, daB mindestens eines 
von dem inneren Laufring, dem auBeren Laufring und den RoIIenelementen aus einem keramischen Material 
hergestellt ist, wobei das keramische Material ein gesintertes Siliciumnitrid-Material ist, das 0,5 bis 4 0 Gew-% 
Mg, ausgedruckt als MgO, 0,3 bis 3,0 Gew.-<>/o Zr, ausgedruckt als Zr0 2 und 1,5 bis 5,0 Gew.-o/ 0 in Kombination 
mit MgO und Zr0 2 . mindestens eines Elements, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Sr, Al und Seltenerd- 
metallen, ausg-edruckt als SrO, AI2O3 und ein Oxid des Seltenerdmetalls, enthalt und der Rest Siliciumnitrid ist. 
Verglichen mit Lagern, in denen andere Kombinationen von Elementen als die der vorliegenden Erfindung als 
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Sinteradditiv Siliciumhitrid zugefugt werden, und mit Lagern, denen Sinteradditive in anderen Mengen, die " 
auBerhalb der erfindungsgemaBen Bereiche liegen, zugefugt werden, hat das Walzlager der vorliegenden 
. Erfindung eine lange Lebensdauer, eine hohe mechanische Festigkeit bei erhohten Temperaturen und eine hohe 
* Korrosionsbestandigkeit. 

5 Die Korrosionsbestandigkeit des Walzlagers der Erfindung ist besonders wertvoll in Zusammenhang mit 
seiner Verwendung zur Unterstutzung eines Rotationsteils in geschmolzenem Metal!. Da das Lager schlecht mit 
geschmolzenem Metal! benetzbar ist, muB es weniger haufig zur Entfernung von Ablagerungen geschmolzenen 
Metalls ausgewechselt werden, und gleichzeitig weist es einen hohen Grad an Korrosionsbestandigkeit auf, 
wodurch es bestandig wird gegen das Reinigen mit Saure, das durchgefiihrt wird, wenn das Rotationsteil 
io ausgewechselt wird. Die vorliegende Erfindung stellt daher eiri Walzlager zur Verfugung, das eine besonders 
hohe Zuverlassigkeit bezuglich seiner Korrosionsbestandigkeit aufweist. 

Patentanspruche 

15 1. Walzlager, das einen inneren Laufring, einen auBeren Laufring und Rolieneiemente umfaBt, worin 

mindestens eines von dem inneren Laufring, dem auBeren Laufring und den Rollenelementen aus einem 
keramischen Material hergestellt ist, wobei das keramische Material ein gesintertes Siliciumnitrid-Material 
ist, das 0,5 bis 4,0 Gew.-% Mg, ausgedruckt als MgO, 0,3 bis 3,0 Gew.-% Zr, ausgedruckt als Zr02, und 1 ,5 bis 
5,0 Gew.-%, in Kombination mit MgO und Zr02, mindestens eines Elements, ausgewahlt aus Sr, Al und 

20 Seltenerdmetallen, ausgedruckt als SrO, AI2O3 und ein Oxid des Seltenerdmetalls, enthalt und der Rest 

Siliciumnitrid ist. 

2. Walzlager nach Anspruch 1, worin das gesinterte Siliciumnitrid-Material 0,1 bis 3,0 Gew.-% Al, ausge- 
driickt als AI2O3, enthalt. 

3. Walzlager nach Anspruch 1, worin das gesinterte Siliciumnitrid-Material 0,1 bis 2,0 Gew.-% Sr. ausge- 
25 drucktalsSrO,und0,5bis3,0Gew.-%Ce, ausgedruckt als Ge02, enthalt. 

4. Walzlager nach Anspruch 2, worin das gesinterte Siliciumnitrid-Material 0,1 bis 2,0 Gew.-% Sr, ausge- 
druckt als SrO, und 0,5 bis 3,0 Gew.-% Ce, ausgedruckt als Ce02, enthalt. 

5. Walzlager nach Anspruch 1, worin die durchschnittliche TeilchengroBe der Oxide, die in dem gesinterten 
Siliciumnitrid-Material verwendet werden, 1 u.m oder weniger betragt. 

30 6. Walzlager nach Anspruch 2, worin die durchschnittliche TeilchengroBe der Oxide, die in dem gesinterten 

Siliciumnitrid-Material verwendet werden, 1 urn oder weniger betragt. 

7. Walzlager nach Anspruch 3, worin die durchschnittliche TeilchengroBe der Oxide, die in dem gesinterten 
Siliciumnitrid-Material verwendet werden, 1 u.m oder weniger betragt 

8. Walzlager nach Anspruch 4, worin die durchschnittliche TeilchengroBe der Oxide, die in dem gesinterten 
35 Siliciumnitrid-Material verwendet werden, 1 u.m oder weniger betragt. 

9. Walzlager nach Anspruch 1, worin das gesinterte Siliciumnitrit-Material nach einem Verfahren, ausge- 
wahlt aus HeiBpressenund Isostatischpressen hergestellt wird. 
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